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高效液相色谱法同时测定射麻口服液中盐酸麻黄碱
和盐酸伪麻黄碱含量

申丽莎 １，杨巧虹 ２，杨 帆 ３，邓开英 ３，杨 ３△
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摘要：目的 建立同时测定射麻口服液中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＣ１８柱牗１５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ牘，流动相 ０．０２ｍｏｌ／Ｌ磷酸二氢钾溶液（含 ０．２％三乙胺和 ０．２％磷酸）－乙腈（９７∶３，Ｖ／Ｖ），流速为 １．２ｍＬ／ｍｉｎ，
柱温为３０℃，检测波长为２１０ｎｍ，进样量为１０μＬ。结果 盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱进样量分别在０．１０１９～１．２７４５μｇ、０．０５１９２～
０．６４９０μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９９，０．９９９９，ｎ＝５）；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于２．５０％（ｎ＝５）；平
均加样回收率分别为１０１．１９％和９８．９１％，ＲＳＤ分别为２．３４％和２．５９％（ｎ＝６）。结论 该方法简便快速，重复性好，可用于同时测定

射麻口服液中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量。
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射麻口服液由麻黄、胆南星、射干、黄芩、醋五味子

等 １０味药材经提取制成，具有清肺化痰、止咳平喘功
效，临床主要用于外邪犯肺、入里化热所致的咳嗽、痰多

稠黏，胸闷憋气，气促作喘，喉中痰鸣，发热或不发热，舌

苔黄或黄白，或舌质红，脉弦滑或滑数等证 犤１犦１４６９。方

中麻黄为君药，发汗散寒，宣肺平喘，利水消肿 犤１犦３３３。

盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱为麻黄的主要有效成分，

与射麻口服液疗效直接相关。射麻口服液原质量标准收

载于《卫生部药品标准·新药转正标准（第十四册）》犤２犦，

仅对方中麻黄进行了含量控制，方法缺乏专属性，操

作烦琐，重复性和准确性较差。参考文献犤３－１４犦，本研
究中建立了同时测定射麻口服液中盐酸麻黄碱和盐

酸伪麻黄碱含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。现报道
如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ｗａｔｅｒｓ２６９５型高效液相色谱仪（美国沃特世仪器
有限公司）；ＢＰ２１１Ｓ型电子天平（北京赛多利斯仪器有
限公司，精度为十万分之一）；Ｓｉｍｐｌｉｃｉｔｙ－１８５型超纯水
机（美国密理博公司）。

·检验检测·
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１．盐酸麻黄碱 ２．盐酸伪麻黄碱

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图

１．ｅｐｈｅｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ２．ｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

Ａ．ＭｉｘｅｄＲｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

１．２ 试药

盐酸麻黄碱对照品（批号为１７１２４１－２０１５０８，含量
为 ９９．８％），盐酸伪麻黄碱对照品（批号为 １７１２３７－
２０１５１０，含量为 ９９．８％），均购于中国食品药品检定研
究院；射麻口服液（海南中盛合美生物制药有限公司，批

号分别为 ２０１８０１０１，２０１８０１０２，２０１８０１０３，规格为每支
１０ｍＬ）；乙腈为色谱纯，水为超纯水，其他试剂均为分析纯。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：０．０２ｍｏｌ／Ｌ磷酸二氢钾溶液（含０．２％三乙
胺和０．２％磷酸）－乙腈（９７∶３，Ｖ／Ｖ）；流速：１．２ｍＬ／ｍｉｎ；
检测波长：２１０ｎｍ；柱温：３０℃；进样量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

取盐酸麻黄碱对照品０．０１２７７ｇ、盐酸伪麻黄碱对
照品０．０１０８４ｇ，精密称定，分别置５０ｍＬ容量瓶中，加
甲醇溶解并定容，摇匀，精密量取上述盐酸麻黄碱溶液

５ｍＬ、盐酸伪麻黄碱溶液 ３ｍＬ，置同一 ２５ｍＬ容量瓶
中，加甲醇－浓氨试液（９５∶５，Ｖ／Ｖ）混合溶液稀释至刻
度，摇匀，即得混合对照品溶液。取样品适量，混匀，精密

量取５ｍＬ，置５０ｍＬ容量瓶中，加０．１ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液
定容，摇匀，滤过，精密量取续滤液５ｍＬ，加在依次用甲
醇、水各６ｍＬ预洗的 ＷａｔｅｒｓＯＳＩＳＭＣＸ固相小柱犤以混
合型阳离子交换反相吸附剂为填充剂的固相萃取柱（规

格为６ｍＬ／１５０ｍｇ，３０μｍ）犦上，依次用０．１ｍｏｌ／Ｌ盐酸
溶液、甲醇各６ｍＬ洗涤，弃去洗涤液，继续用新鲜配制
的甲醇 －浓氨试液（９５∶５，Ｖ／Ｖ）混合溶液 ６ｍＬ洗脱，
收集洗脱液，置 ５ｍＬ容量瓶中定容，摇匀，用 ０．４５μｍ
微孔滤膜滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按处方比例

和制备工艺制备不含麻黄的阴性样品，按供试品溶液制

备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：精密量取２．２项下３种溶液各１０μＬ，
按 ２．１项下色谱条件进样测定，记录色谱图，理论板数

按盐酸麻黄碱色谱峰计均不低于５０００。色谱图见图１。
供试品溶液色谱中，盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱色谱峰

均能达到基线分离，峰形对称，分离度良好，阴性对照无

干扰，表明方法专属性良好。

线性关系考察：分别精密吸取２．２项下混合对照品
溶液 ２，５，１０，１５，２０，２５μＬ，按 ２．１项下色谱条件进样
测定，记录峰面积。以进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积
积分值（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ麻 ＝
２×１０６Ｘ麻－１４７８９（ｒ＝０．９９９９），Ｙ伪＝２×１０６Ｘ伪－２２７７７
（ｒ＝０．９９９９，ｎ＝６）。结果表明，盐酸麻黄碱与盐酸伪麻
黄碱进样量分别在 ０．１０１９～１．２７４５μｇ、０．０５１９２～
０．６４９０μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取 ２．２项下混合对照品溶液
１０μＬ，连续进样测定 ５次，记录峰面积。结果盐酸麻黄
碱和盐酸伪麻黄碱峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０．８９％和
０．８６％（ｎ＝５），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取新制备的同一供试品溶液，分别于

室温下放置 ０，２，４，８，１２ｈ时进样 １０μＬ，记录峰面积。
结果盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱峰面积的 ＲＳＤ分别为
１．１７％和 ０．９６％（ｎ＝５），表明供试品溶液在室温下放
置１２ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批（批号为 ２０１８０１０２）样品
适量，混匀，分别按 ２．２项下方法制备供试品溶液，
共 ５份，按２．１项下色谱条件进样测定。结果盐酸麻黄
碱和盐酸伪麻黄碱含量的 ＲＳＤ分别为 ２．２９％和
２．４２％（ｎ＝５），表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密量取已知含量的样品（批号为

２０１８０１０２）３ｍＬ，共 ６份，分别置 ５０ｍＬ容量瓶中，加入
混合对照品溶液，依法制备供试品溶液，按２．１项下色
谱条件进样测定，计算加样回收率。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取３批（批号分别为２０１８０１０１，２０１８０１０２，２０１８０１０３）
样品，依法制备供试品溶液，按２．１项下色谱条件分别进
样测定２次，计算含量，取平均值。结果见表２。
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样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

Ａ
１．７４００
１．７４００
１．７４００
１．７４００
１．７４００
１．７４００

Ｂ
０．６９００
０．６９００
０．６９００
０．６９００
０．６９００
０．６９００

Ａ
０．９４０２
０．９４０２
１．８８０４
１．８８０４
２．８２０６
２．８２０６

Ｂ
０．３１７４
０．３１７４
０．６３４８
０．６３４８
０．９５２２
０．９５２２

Ａ
２．６８６０
２．７２０３
３．６９０４
３．６３５８
４．５４５９
４．５１０６

Ｂ
０．９９８５
１．０１６２
１．３３２９
１．３０８５
１．６２８２
１．６０６７

Ａ
１００．６２
１０４．２６
１０３．７２
１００．８２
９９．４８
９８．２３

Ｂ
９７．２０
１０２．７７
１０１．２８
９７．４３
９８．５３
９６．２７

Ａ

１０１．１９

Ｂ

９８．９１

Ａ

２．３４

Ｂ

２．５９

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ（ｎ＝６）

表２ 样品含量测定结果（ｍｇ／ｍＬ，ｎ＝２）
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｅｐｈｅｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

ａｎｄｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ（ｍｇ／ｍＬ，ｎ＝２）

注：Ａ为盐酸麻黄碱，Ｂ为盐酸伪麻黄碱。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｅｐｈｅｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ，Ｂｉｓｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ．

批号

２０１８０１０１
２０１８０１０２
２０１８０１０３

盐酸麻黄碱

０．５０
０．５７
０．５６

盐酸伪麻黄碱

０．２１
０．２４
０．２３

３ 讨论

对测定麻黄碱常用流动相（１）乙腈－０．１％磷酸溶
液、流动相（２）乙腈－０．１％磷酸溶液（含０．１％三乙胺）
和流动相（３）乙腈－０．０２ｍｏｌ／Ｌ磷酸二氢钾溶液（含
０．２％三乙胺和０．２％磷酸）进行预试验犤３－１４犦，结果均能

使射麻口服液样品中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱色谱

峰达到基线分离，阴性对照无干扰，但流动相（１）峰形拖
尾严重；流动相（２）因三乙胺的加入，峰形尖锐对称，保
留时间不稳定，随检测时间的延长会越来越快；流动相

（３）不仅峰形尖锐对称，且保留时间稳定，故最终选定流
动相（３）。

参照２０１５年版《中国药典（一部）》麻黄药材含量测
定项下检测波长２１０ｎｍ，同时记录２１４ｎｍ波长下色谱
峰情况，结果２个波长下盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱响
应均良好，色谱峰峰形对称，阴性对照无干扰，但２１０ｎｍ
波长处响应更灵敏，故选择２１０ｎｍ为测定波长。经二极
管阵列检测器检测，样品中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱

色谱峰分别与盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱对照品紫外

可见分光光谱图一致。

采用以混合型阳离子交换反相吸附剂为填充剂的

固相萃取柱（ＷａｔｅｒｓＯＳＩＳＭＣＸ）对样品进行净化处理来
制备供试品溶液，简单快速，有机溶剂消耗少，利于环保

和批量检测。研究过程中对固相柱吸附目标检测成分的

能力、０．１ｍｏｌ／Ｌ盐酸和甲醇洗涤情况及甲醇 －浓氨溶
液（９５∶５，Ｖ／Ｖ）混合液洗脱能力进行了考察，确定了供
试品溶液的制备方法。

曾将样品加氨水碱化（ｐＨ１１．５）后用乙醚提取，合
并乙醚提取液，再用 ０．１ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液提取，合并盐
酸提取液，加０．１ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液定容后作为供试品溶
液，按 ２．１项下色谱条件进样测定，结果样品中盐酸麻
黄碱和盐酸伪麻黄碱色谱峰达到基线分离，峰型尖锐对

称，阴性对照无干扰，但供试品溶液制备方法烦琐，乙醚

用量较多，液液提取过程中乳化严重，需高速离心分层，

故未采用。

采用 ３支不同品牌的色谱柱和 ２个不同厂家的液
相色谱仪对供试品溶液进行了检测，结果样品中盐酸麻

黄碱和盐酸伪麻黄碱色谱峰均达到基线分离，色谱效果

和含量测定结果一致，方法耐用性良好。
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